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(54) Composition comprenant une dispersion de particules de polymeres dans un milieu non 
aqueux 



(57) (.'invention a trait a ('utilisation d'une dispersion 
de particules de polymers stabilise en surface dans un 
milieu non aqueux. dans une composition cosmetique, 



hygienique ou phamnaceutique. 
L'invention concerns egalement la composition compre- 
nant ladite dispersion de particules de polymeres. 
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Description 

La presente invention a trait a une composition cos- 
metique, pharmaceutique ou hygienique, comprenant 
une dispersion de particules de polymere dispersees s 
dans un milieu non aqueux, amsi qu'a I'utiiisation d'une 
telle dispersion dans une composition cosmetique, 
pharmaceutique ou hygienique. 

II est connu d'utiliser en cosmetique certaines dis- 
persions de particules de polymere de taille nanometri- 10 
que, dans des milieux organiques tels que des alcools 
mferieurs ou des hydrocartoures aromatiques ou aiipha- 
tiques. Les polymeres sont alors utilises le plus souvent 
comme agent filmogene dans des produits de maquilla- 
ge tels que des mascaras, des eye-liners, des ombres '5 
a paupieres ou des vemis a ongles. Les compositions 
cosmetiques obtenues apres incorporation des ces dis- 
persions de particules de polymere ne presenteni pas 
toujours une stabilite satisfaisante. 

On connait egalement dans la demande de brevet 
JP-A-78 94041 des compositions de maquillage a base 
d'une dispersion organique de polymere dans un milieu 
constitue de monoalcools inferieurs ou d'hydrocarbures 
aliphatiques ou aromatiques. 

On connait egalement dans la demande WO-A- 
95/09074 des dispersions de polymeres acryliques 
dans un milieu alcoolique stabilisees par un copolyme- 
re-bloc a base de polymethacrylate de methyle et de po- 
iyacrylate de teniobutyle. 

La demanderesse a decouvert de maniere surpre- 
nante de nouvelles dispersions de particules de poly- 
mere stabilisees par des agents stabiiisants particuliers, 
que Ton definira par la suite, dans de nombreux types 
de milieu non-aqueux. 

La presente invention a pour but de proposer une 
dispersion de particules qui restent a I'etat de particules 
eiementaires, sans former d'agglomerats, lorsqu'elles 
sont en dispersion dans les milieux non aqueux. 

Un objet de la presente invention est done une com- 
position comprenant, dans un milieu cosmetiquement. 
pharmaceutiquement et/ou hygieniquement accepta- 
ble, une dispersion de particules d'au moms un polyme- 
re stabilise en surface par un agent stabilisant dans un 
milieu non aqueux. caracterise par le fait que: 

A) le milieu non aqueux est constitue d'au moins un 
compose liquide non aqueux choisi dans le groupe 
constitue par: 

les composes liquides non aqueux ayant un pa- 
rametre de solubilite global selon I'espace de 
solubility de HANSEN inferieur a 17 (MPa) 1 *, 
ou les monoalcools ayant un parametre de so- 
lubilite global selon I'espace de solubilite de 
HANSEN inferieur ou egal a 20 (MPa) 1 ' 2 , 
ou leurs melanges, 

et 



2 
B) 

(i) lorsque le milieu non aqueux comprend au 
moins une huile de silicone, I'agent stabilisant 
est choisi dans le groupe constitue par les co- 
polymers blocs greffes ou sequences com- 
prenant au moms un bloc de type polyorgano- 
siloxane et au moms un bloc d'un polymere ra- 
dicalaire ou d'un polyether ou d'un polyester, 

(ii) lorsque le milieu non aqueux ne comprend 
pas une huile de silicone, I'agent stabilisant est 
choisi dans le groupe constitue par : 

(a) les copolymeres blocs greffes ou sequen- 
ces comprenant au moms un bloc de type po- 
lyorganosiloxane et au moins un bloc d'un po- 
lymere radicalaire ou d'un polyether ou d'un po- 
lyester, 

(b) les copolymeres d'acrylates ou de metha- 
crylates d'alcoois en C, -C 4 , et d'acrylates ou de 
methacrylates d'alcoois en C 8 -C 30 . 

(c) les copolymeres blocs greffes ou sequen- 
ces comprenant au moins un bloc resultant de 
la polymerisation dedienes. hydrogene ou non- 
hydrogene, et au moins un bloc d'un polymere 
vinyiique ou acrylique ou d'un polyether ou d'un 
polyester, ou leurs melanges. 

Un autre objet de I'invention est t'utilisation de ladite 
dispersion de particules dans et pour la preparation 
d'une composition cosmetique, hygienique ou pharma- 
ceutique. 

Un avantage de la presente invention est qu'il est 
ainsi possible de caiibrer a volonte la taille des particules 
de polymere, ainsi que de moduler leur polydispersrte 
en taille lors de la synthese. Ceci n'est pas possible lors- 
que Ton utilise des pigments sous forme particulate, 
leur constitution ne permettant pas de moduler la taille 
moyenne des particules, ni leur durete. 
Un autre avantage de I'invention est que Ton peut ainsi 
obtenir des particules de polymere de tres petite taille, 
notamment nanometrique, ce qui n'est pas le cas avec, 
par exemple, d'autres types de particules telles que des 
microspheres dont le diametre est generalement supe- 
rieur a 1 micron. Cette taille importante de I'ordre du mi- 
cron, a pour inconvenient d'entrainer une certaine visi- 
bility des particules a I'oeil, lorsqu'elles sont dans une 
composition et/ou lorsqu'elles sont appliquees sur la 
peau, ainsi qu'une mauvaise stabilite de la composition 
comprenant ladite dispersion. 
Ainsi, un autre avantage de I'utiiisation de la dispersion 
selon I'invention est de permettre I'obtention d'une com- 
position stable, qui peut etre transparente, translucide 
ou opaque, selon ia taille des particules de polymere qui 
y sont dispersees. 

Les dispersions selon I'invention sont done consti- 
tutes de particules, generalement spheriques, d'au 
moins un polymere stabilise en surface, dans un milieu 
non aqueux. 
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Ces dispersions peuvent notamment se presenter 
sous forme de nanoparticules de polymeres en disper- 
sion stable dans un milieu non aqueux. Les nanoparti- 
cules sont de preference d'une taille comprise entre 5 
et 600 nm. etant donne qu'au-dela d'environ 600 nm. 
les dispersions de particules deviennent beaucoup 
moms stables. 

Les polymeres utilises dans la presente demande 
peuvent etre de toute nature. On peut ainsi employer 
des polymeres radicalaires. des polycondensats. voire 
des polymeres d'origine naturelle. Le polymere peut 
etre choisi par I'homme du metier en fonction de ses 
proprietes. selon I'application ulterieure souhaitee pour 
la composition. Ces polymeres peuvent etre en particu- 
lier reticules. 

Ainsi, il est possible d'utiltser des polymeres filmo- 
genes, de preference ayant une temperature de transi- 
tion vitreuse (Tg) basse, inferieure ou egale a la tempe- 
rature ambiante. On obttent ainsi une dispersion qui 
peut filmrfier lorsqu'elle est appliquee sur un support- 
substrat, ce qui n'est pas le cas lorsque Ton utilise des 
dispersions de pigments mineraux selon Tart anterieur. 
II est egalement possible d'utiliser des polymeres non 
filmogenes, eventuellement reticules, qui pourront etre 
utilises en tant que charges dispersees de maniere sta- 
ble dans le milieu non aqueux. Cette utilisation constitue 
egalement un objet de invention. 
Les polymeres utilisables dans le cadre de la presente 
invention ont de preference un poids moleculaire moyen 
en nombre de I'ordre de 2000 a 10000000, et une tem- 
perature de transition vitreuse de -100°C a 300°C. 
Parmi les polymeres filmogenes non reticules, on peut 
citer des homopolymeres ou des copolymers radica- 
laires, acryliques ou vinyliques, de preference ayant une 
Tg inferieure ou egale a 30°C. 
II est possible d'ajouter a la dispersion de polymeres, un 
plastifiant de maniere a abaisser la Tg des polymeres 
utilises. Le plastifiant peut etre choisi parmi les plasti- 
fiants usuellement utilises dans le domaine d'applica- 
tion et notamment parmi les composes susceptibles 
d'etre des solvants du polymere. Parmi les polymeres 
non filmogenes, on peut citer des homopolymeres ou 
copolymers radicalaires, vinyliques ou acrytiques. 
eventuellement reticules, ayant de preference une Tg 
sup6rieure ou egale a 40°C. tels que le porymethacryla- 
te de methyle, le polystyrene ou le polyacrylate de ter- 
tiobutyle. 

Les composes liquides du milieu non aqueux de la 
dispersion de polymeres doivent etre liquides a tempe- 
rature ambiante. 

Le parametre de solubility global § a global selon 
I'espace de solubilite de HANSEN est defini dans Parti- 
cle "Solubility parameter values' de Eric A. Grulke de 
I'ouvrage 'Polymer Handbook" 3* m6 edition, Chapitre 
VII, pages 519-559 par la relation : 

...2.2. 2.1/2 

6=(d 0 +d p +d H ) 



dans laquelle 

d D caracterise les forces de dispersion de LONDON 
issues de la formation de dipoles induits tors des 

s chocs moteculaires, 

dp caracterise les forces ^interactions de DEBYE 
entre dipoles permanents. 
d H caracterise les forces d'interactions specifiques 
(type liaisons hydrogene. acide/base. donneur/ac- 

w cepteur, etc.). 

La definition des solvants dans I'espace de solubi- 
lite tridimensionnel selon HANSEN est decrite dans I'ar- 
ticle de C. M. HANSEN : 'The three dimensionnal solu- 

is bilrty parameters' J. Paint Technol. 39, 105 (1967). 

Parmi les composes liquides non aqueux ayant un 
parametre de solubilite global selon I'espace de solubi- 
lite de HANSEN inferieur ou egal a 1 7 (MPa) 1/2 , on peut 
citer les corps gras liquides, notamment les huiles, qui 

20 peuvent etre choisies parmi les huiles naturelles ou syn- 
thetiques, carbonees, hydrocarbonees, fluor6es et/ou 
siliconees, eventuellement ramifiees. seules ou en me- 
lange. Parmi ces huiles, on peut citer les huiles vegeta- 
ns formees par des esters d'acides gras et de poryols, 

2S en particulier les triglycerides, telles que i'huile de tour- 
nesoi, de sesame ou de colza, ou les esters derives 
d'acides ou d'aicools a longue chalne (c'est a dire ayant 
de 6 a 20 atomes de carbone). notamment les esters de 
formule RCOOR' dans laquelle R repr6sente le reste 

30 d'un acide gras sup6rieur comportant de 7 a 1 9 atomes 
de carbone et R' represente une chafne hydrocarbonee 
comportant de 3 a 20 atomes de carbone, tels que les 
palmrtates, les adipates et les benzoates, notamment 
I'adtpate de diisopropyle. On peut egalement citer les 

35 hydrocarbures et notamment des huiles de paraffine, de 
vaseline, ou le poryisobutylene hydrogene, i'isododeca- 
ne, ou encore les 'ISOPARS'. isoparaffines volatiles. 
On peut encore citer les huiles de silicone telles que les 
polydimethylsiloxanes et les potym6thylphenylsiloxa- 

40 nes, eventuellement substitues par des groupements 
aliphatiques et/ou aromatiques, eventuellement fluores, 
ou par des groupements f onctionnels tels que des grou- 
pements hydroxyles, thiols et/ou amines, et les huiles 
siliconees volatiles, notamment cyciiques. 

*$ On peut egalement utiliser un milieu non aqueux cons- 
titue d'un soivant seul ou d'un melange de solvant, choi- 
si parmi : 

les esters lineaires, ramifies ou cyciiques, ayant 
so plus de 6 atomes de carbone, 

les ethers ayant plus de 6 atomes de carbone, 
les cetones ayant plus de 6 atomes de carbone. 

Par monoalcools ayant un parametre de solubilite 
55 global selon I'espace de solubilite de HANSEN inferieur 
ou egal a 20 (MPa) 1/2 . on entend les monoalcools gras 
aliphatiques ayant au moins 6 atomes de carbone, la 
chaine hydrocarbonee ne comportant pas de groupe- 
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ment de substitution. Comme monoalcools selon I'in- 
vention, on peut citer I'aicool oleique, le decanol, le do- 
decanol, I'octadecanol et I'aicool linoletque. 

Le choix du milieu non aqueux est effectue par 
I'homme du m6tier en fonction de ia nature des mono- 
meres constituant le polymere et/'ou de !a nature du sta- 
bilisant, comme indique ci-apres. 
D'une maniere generate, ia dispersion selon Pinvention 
peut etre preparee de la maniere suivante. donnee a 
titre d'exemple. 

La polymerisation peut 6tre effectu6e en dispersion, 
c'est-a-dire par precipitation du polymere en cours de 
formation, avec protection des particules formees avec 
un stabilisant. 

On prepare done un melange comprenant les monome- 
res initiaux ainsi qu'un amorceur radicalaire. Ce melan- 
ge est dissous dans un solvant appelg, dans ia suite de 
ia presente description, 'solvant de synthese'. 

Lorsque le milieu non aqueux choisi est une huile 
hydrocarbonee, ou siliconee, non volatile, on peut effec- 
tuer la polymerisation dans un solvant organique apo- 
laire (sorvant de synthese) puis ajouter I'huile hydrocar- 
bonee (qui doit etre miscible avec ledit sorvant de syn- 
these) et distiller selectivement le solvant de synthese. 
On choisit done un sorvant de synthese tel que les mo- 
nomeres initiaux. et I'amorceur radicalaire, y sont solu- 
bles, et les panicuies de polymere obtenu y sont inso- 
iubles afin qu'eiles y precipitent tors de leur formation. 
En particulier, on peut choisir le solvant de synthese par- 
mi les alcanes tels que I'heptane ou le cyclohexane. 

Lorsque le milieu non aqueux choisi est une huile 
hydrocarbonee volatile, on peut directement eff ectuer la 
polymerisation dans ladite huile qui joue done egale- 
ment le r6le de solvant de synthese. Les monomeres 
doivent egalement y Stre solubles, ainsi que I'amorceur 
radicalaire, et le polymere obtenu doit y est insoluble. 

Les monomeres sont de preference presents dans 
le sorvant de synthese, avant polymerisation, a raison 
de 5-20% en poids. La totalrte des monomeres peut 6tre 
presente dans le sorvant avant le debut de la reaction, 
ou une partie des monomeres peut etre ajoutee au fur 
et a mesure de Involution de ia reaction de polymerisa- 
tion. 

L'amorceur radicalaire peut etre notamment I'azo-bis- 
isobutyronitrile ou le tertiobutylperoxy-2-ethyl hexanoa- 

te. 

Les particules de polymere sont stabilisees en sur- 
face, lorsqu'elles se torment lors de la polymerisation, 
grace a I'agent stabilisant. 

La stabilisation peut etre effectuee par tout moyen 
connu, et en particulier par ajout direct de I'agent stabi- 
lisant, lors de la polymerisation. 
Le stabilisant est de preference egalement present dans 
le melange avant polymerisation. Toutefois, il est ega- 
lement possible de I'ajouter en continu, notamment lors- 
que I'on ajoute egalement les monomeres en continu. 
On peut utiliser 2-30% en poids de stabilisant par rap- 
port au melange initial de monomeres, et de preference 



5-20% en poids. 

Comme copolymeres blocs greffes ou sequences 
comprenant au moins un bloc de type polyorganosiloxa- 
ne et au moins un bloc d'un polymere radicalaire. on 
5 peut citer les copolymers greffes de type acrylique/si- 
licone qui peuvent etre employes notamment lorsque le 
milieu non aqueux est silicone. 

Comme copolymeres blocs greffes ou sequences 
comprenant au moins un bloc de type polyorganosiloxa- 
J0 ne et au moins d'un poiy6ther. on peut utiliser les copo- 
lyol dimethicones tels que ceux vendu sous la denomi- 
nation 'DOW CORNING 3225C par la societe DOW 
CORNING, les lauryl methicones tels que ceux vendu 
sous la denomination "DOW CORNING Q2-5200 par la 
is societe 'DOW CORNING'. 

Comme copolymeres d'acrylates ou de methacryla- 
tes d'alcools en C,-C 4 , et d'acrylates ou de methacryla- 
tes d'alcools en Cg-C^, on peut utiliser le copolymere 
m6thacrylate de stearyle / methacrylate de methyle. 

Comme copolymeres blocs greffes ou sequences 
comprenant au moins un bloc resultant de la polymeri- 
sation de dienes, hydrog6ne ou non-hydrogen6, et au 
moins un bloc d'un polymere vinylique, on peut crter les 
copolymeres sequences, notamment de type 'dibloc' ou 
Iribloc' du type polystyrene/poly isoprene, polystyrene/ 
pofybutadiene tels que ceux vendus sous le nom de 'LU- 
VITOL HSB' par BASF, du type polystyrene/copoty 
(ethylene-propylene) tels que ceux vendus sous le nom 
de 'KRATON* par Shell Chemical Co ou encore du type 
potystyr6ne/copory(6thylene-butylene). 

Comme copolymeres blocs greffes ou sequences 
comprenant au moins un bloc resultant de la polymeri- 
sation de dienes, hydrog6n6 ou non-hydrog6ne\ et au 
moins un bloc d'un polymere acrylique, on peut citer les 
copolymeres bi- ou trisequenc6s pory(m6thylacrylate de 
methyle ypolyisobutylene ou les copolymeres greffes a 
squeiette poly(m6thylacrylate de methyle) et a greffons 
polyisobutyiene. 

Comme copolymeres blocs greffes ou sequences 
comprenant au moins un bloc resultant de la polymeri- 
sation de dienes, hydrogene ou non-hydrog6ne, et au 
moins un bloc d'un polyether, on peut citer les copoly- 
meres bi- ou trisequences polyoxyethylene/polybuta- 
diene ou polyoxyethylene/polyisobutylene. 

Lorsque Ton utilise un polymere statist ique en tant 
que stabilisant, on le choisit de maniere a ce qu'il pos- 
sede une quantite suffisante de groupements le rendant 
soluble dans le solvant de synthese envisage. 

Les dispersion obtenues selon Tinvention peuvent 
alors etre utilisees dans une composition notamment 
cosmdtique, pharmaceutique et/ou hygienique, telle 
qu'une composition de soin ou de maquillage de la peau 
ou des matieres k6ratiniques, ou encore une composi- 
tion capiitaire ou une composition solaire. 

Suivant Tapplication, on pourra choisir d'utiliser des 
dispersion de polymeres filmifiables ou non filmifiables, 
dans des huiies volatiles ou non volatiles. 

La composition peut ators contenir, selon I'appltca- 
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tion envisagee : les constituanis habituels a ce type de 
composition. 

Parmi ces constituants, on peut citer les corps gras, et 
notamment les cires, les huiies, les gommes et/ou les 
corps gras pateux, hydrocarbon es et/ou silicones, et les s 
composes pulverulents tels que les pigments, les char- 
ges et/ou les nacres. 

Parmi les cires susceptibles d'etre presentes dans 
la composition selon I'invention. on peut citer, seules ou 
en melange, les cires' hydrocarbonees telles que la cire 
d'abeilles ; la are de Carnauba, de Candellila, d'Ourru- 
ry, du Japon, les cires de fibres de lieges ou de canne 
a sucre ; les cires de paraffine, de lignite ; les ares 
microcristallines : la cire de lanoline; la cire de montan ; 
les ozokerites ; les cires de polyethylene : les cires ob- 
tenues par synthese de Fischer-Tropsch ; les huiies hy- 
drogenes, les esters gras et les glycerides concrets a 
25°C. On peut egalement utiliser des cires de silicone, 
parmi lesquelies on peut citer les alkyls, alcoxys et/ou 
esters de polymethylsiloxane. 
Parmi les huiies susceptibles d'etre presentes dans la 
composition selon I'invention, on peut citer, seules ou 
en melange, les huiies hydrocarbonees telles que Phuile 
de paraffine ou de vaseline ; le pernydrosqualene ; I'hui- 
le d'arara ; I'huile d'amande douce, de calophylium, de 
palme, de ricin, d'avocat, de jojoba, d'oliveou de germes 
de cereales ; des esters d'acide lanolique, d'acide olei- 
que, d'acide laurique. d'acide stearique ; des alcools 
tels que I'alcool oleique, I'alcool linol6ique ou linoleni- 
que, I'alcool isostearique ou I'octyl dodecanoi. On peut 
egalement citer les huiies siliconees telles que les 
PDMS, eventuellement phenylees telles que les phenyl- 
trimethicones. On peut egalement utiliser des huiies vo- 
latiles, telles que la cyclotdtradimethylsiioxane, la cycio- 
pentadimethylsiloxane, la cyclohexadimethylsiloxane, 
le methylhexyldimethylsiloxane, Phexamethyldisiloxane 
ou les isoparaffines. 

Les pigments peuvent dtre blancs ou colored, mi- 
neraux et/ou organiques. On peut citer, parmi les pig- 
ments mineraux, les dioxydes de titane, de zirconium 
ou de cerium, ainsi que les oxydes de zinc, de fer ou de 
chrome, le bleu ferrique. Parmi les pigments organi- 
ques, on peut citer le noir de carbone, et les laques de 
baryum, strontium, calcium, aluminium. 
Les nacres peuvent etre choisies parmi le mica recou- 
vert d'oxyde de titane, d'oxyde de fer, de pigment naturel 
ou d'oxychlorure de bismuth ainsi que le mica titane co- 
lord. 

Les charges peuvent etre minerales ou de synthese, la- 
meiiaires ou non lamellaires On peut citer le talc, le mi- 
ca, la siiice, le kaolin, les poudres de Nylon et de poly- 
ethylene, le Teflon, Pamidon, le micatitane, la nacre na- 
turelle. le nitrure de bore, les microspheres creuses tel- 
les que I'Expancel (Nobel Industrie), le poiytrap (Dow 
Coming) et les microbilles de resine de silicone (Tos- 
pearls de Toshiba, par exempie). 

La composition peut comprendre en outre tout ad- 
ditif usuetlement utilise dans le domaine cosmetique, tel 



que des antioxydants, des parfums, des huiies essen- 
tielles, des conservateurs, des actifs cosmetiques. des 
hydratants. des vitamines, des acides gras essentiels, 
des sphingoceryls, desfiltres solaires, des tensioactifs, 
des poiymeres liposolubles comme les polyalkylenes, 
notamment le polybutene, les polyacrylates et les poly- 
meres silicones compatibles avec les corps gras. Bien 
entendu I'homme du metier veillera a choisir ce ou ces 
eventuels composes complementaires, et/ou leur quan- 
tite, de maniere telles que les proprietes avantageuses 
de la composition selon I'invention ne soient pas, ou 
substantiellement pas, alterees par I'adjonction envisa- 
ge. 

Les compositions selon I'invention peuvent se pre- 
senter sous toute forme acceptable et usuelle pour une 
composition cosmetique, hygienique ou pharmaceuti- 
que. 

En particulier, la composition selon I'invention peut 
se presenter sous forme d'emulsion huile-dans-eau ou 
eau-dans-huile, de lotion, de mousse, de spray. 

Parmi les applications preferentiellement visees 
par la presente invention, on peut plus particulierement 
mentionner : 

le domaine des produits capillatres (lavage, soin ou 
beaut e des cheveux), les compositions selon I'in- 
vention etant en particulier sous forme d'adrosols, 
de mousse, de shampooings, d'apres-sham- 
pooings, de lotions ou de gels coiflants ou traitants, 
laques ou lotions de mise en forme ou de mise en 
plis ou encore de fixation. Dans ce cas, la compo- 
sition capiltaire comprend de preference une dis- 
persion de polymere reticulee dans une huile de si- 
licone. 

le domaine des produits de maquillage, en particu- 
lier pour le maquillage des cils, les compositions 
dtant sous forme de mascara ou de eye-liner ; de 
rouge a lev res ou de brillant a lev res ou de fond de 

teint. 

L'invention est illustree plus en detail dans les 
exemples suivants. 



On melange 360 g de n -heptane et 1 5 g de polyme- 
re stabilisant sequence de type copolymere dibkx po- 
tystyrene/copoly(ethylene-propylene) vendu sous la de- 
nomination KRATON G1701 (Shell). 
On chauffe le melange pendant au moins 3 h, a environ 
60°C afin d'obtenir une solution dispersed. 
A 25°C, on ajoute au melange 1 9 g de methacrylate de 
methyle, 1 g de dimethacrylate Methylene glycol, 0.4 g 
de tertiobutylperoxy-2-ethylhexanoate (Trigonox 21 S 
de Akzo) et 5 g d'heptane. 

On chauffe le melange a 75°C, sous azote, pendant au 
moins 3 heures. 



75 



20 



25 



30 



35 



40 



4S Exempie 1 



50 



5 



9 

On ajoule ensuite, a 75°C et pendant 1 ,5 heure, un me- 
lange de 76 g de methacrylate de methyle, 4 g de dime- 
thacrylate d'ethyiene glycol, 1 ,6 g de tertiobutylperoxy- 
2-ethylhexanoate (Trigonox 21 S de Akzo) et 80 g d'hep- 
tane. 5 

A la fin de I'ajout, on chauffe a 85°C pendant 4 heu- 
res, on ajoute 1 g de Trigonox dissous dans 5 g d'hep- 
tane, et on chauffe encore a 85 e C pendant 7 heures. 
On obtient une dispersion stable d'aspect laiteux, avec 
un taux de matiere seche de 1 8,6% en poids. io 
La mesure de la tailie des particules, effectute par dif- 
fusion quasi-elatique de la lumiere avec un Coulter N4 
SD. donne les resultats suivants : 

taille moyenne des particules : 160 nm 75 
polydispersite* : inferieure a 0, 1 . 

On melange 50 g de la dispersion dans Theptane 
ci-dessus avec 28,5 g d'huile de paraffine non volatile. 
On evapore selectivement Theptane a I'aide d'un eva- 20 
porateur rotatif . 

On obtient alors une dispersion stable d'aspect laiteux, 
ayant un taux de matiere seche de 25% en poids, de 
poly methacrylate de methyle reticule par le dimetha- 
crylate d'ethyiene glycol, dans une huile de paraffine. 2s 

Exemple 2 

On prepare une dispersion de polymethacrylate de 
methyle reticule par le dimethacrylate d'ethyiene glycol, 30 
dans une huile de paraffine ramifiee et volatile (ISOPAR 
L de Exxon), selon la methode de I'exemple 1 en rem- 
placant Theptane par ladite h uile de paraffine ISOPAR L 
On obtient ainsi une dispersion stable, ayant un taux de 
matiere seche de 1 9% en poids et une taille moyenne 3S 
des particules de 159 nm (polydispersite 0,05). 

Exemple 3 

On melange 20 g de la dispersion dans TISOPAR <o 
ci-dessus avec 16,2 g de cyclotetradimethylsiloxane 
(huile de silicone volatile). 

On obtient alors une dispersion stable d'aspect laiteux, 
constitute de 3,8 g de polymethacrylate de methyle re- 
ticule par le dimethacrylate d'ethyiene glycol, 16,2 g 
d'huile de paraffine volatile et 16,2 g d'huile de silicone 
volatile. 

Exemple 4 

so 

On melange 20 g de la dispersion dans I'lSOPAR 
de I'exemple 2 avec 1 6,2 g de benzoate d'alcools en 
C 12 -C 15 (FINSOLV TN de WitCO). 
On obtient alors une dispersion stable d'aspect laiteux, 
constitute de 3.8 g de polymethacrylate de methyle re- 55 
ticule par le dimethacrylate d'ethyiene glycol, 16.2 g 
d'huile de paraffine volatile et 16,2 g d'ester non volatil. 
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Exemple 5 

On melange 360 g de n-heptane et 15 g de pofyme- 
re stabilisant sequence de type copolymere dibloc po- 
lystyrene/copoly(ethylene-propylene) vendu sous la de- 
nomination KRATON G1701 (Shell). 
On chauffe le melange pendant au moins 3 h. a environ 
60°C afin d'obtenir une solution dispersee. 
A 25°C. on ajoute au melange 20 g d'acrylate de me- 
thyle, 0,4 g de teniobutylperoxy-2-ethylhexanoate et 5 
g d'heptane. 

On chauffe le melange a 75°C, sous azote, pendant 3 
heures. On ajoute a 75°C et pendant 1 ,5 heures, un me- 
lange de 80 g d'acrylate de methyle, 1 ,6 g de tertiobu- 
tylperoxy -2-ethylhexanoate et 80 g d'heptane. 
A la fin de I'ajout, on chauffe a 85°C pendant 4 heures, 
puis on ajoute 1 g de Trigonox dissous dans 5 g d'hep- 
tane, et on chauffe encore a 85° C pendant 7 heures. 
On obtient une dispersion stable d'aspect laiteux, avec 
un taux de matiere seche de 19% en poids. 
La mesure de la tailie des particules, effectuee par dif- 
fusion quasi-elatique de la lumiere avec un Coulter N4 
SD, donne les resultats suivants : 

taille moyenne des particules ; 230 nm 
polydispersite : inferieure a 0,1 . 

On melange 50 g de la dispersion dans Theptane 
ci-dessus avec 28,5 g d'huile de paraffine non volatile. 
On evapore selectivement Theptane a I'aide d'un eva- 
porateur rotatif. 

On obtient alors une dispersion stable d'aspect laiteux. 
ayant un taux de matiere seche de 25% en poids, de 
polyacrylate de methyle (Tg = 10 8 C) dans une huile de 
paraffine non volatile. 

Exemple 6 

On prepare une dispersion de polyacrylate de me- 
thyle dans une huile de paraffine ramifiee et volatile 
(ISOPAR L de Exxon), de la meme maniere que dans 
I'exemple 5, en remplacant Theptane par ladite huile de 
paraffine ISOPAR L. 

On obtient ainsi une dispersion stable, ayant un taux de 
matiere seche de 20% en poids et une taille moyenne 
des particules de 197 nm (polydispersite 0,06). 
Cette dispersion est filmogene et donne, apres secha- 
ge, un film continu et transparent. 

Exemple 7 

On a melange 360 g d'isododecane et 15 g de po- 
lymere stabilisant sequence de type copolymere dibloc 
poly sty rene/copoly( ethylene-propylene) vendu sous la 
denomination KRATON G1701 (Shell). 
On a chauffe le melange pendant au moins 3 heures, a 
environ 60° C afin d'obtenir une solution dispersee. 
A 25°C, on a ajoute au melange 48 g d'acrylate de me- 
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